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PAT I: NTANWALI E 2758208 

DR.-ING. R. DORING DIPL.-PHYS. DR. J. FRICKE 

BRAUNSCHWEIG MONCHEN 



Ansprdc he 

Q Verfahren zum Herstellen von Dichtungen in Behalterver- 
schlilssen aus Polyolef inharzen , d a d u r c h 
g e k e n n z e i c h n e t, daB in den BetvilterverschluB 
in an sich bekannter Weise eine Plastisolmasse eingebracht 
und im VerschluB in die gewUnschte Form ausgeformt wird, 
daB der BehalterverschluB aus einem auf Radiofrequenzen 
ohne Erwarmung ansprechonden Polyolef inharz hergestollt 
und als Plastisol eine Masse verwendet wird, die ein Vinyl- 
chloridpolymer und einen Weichmacher mit eincr Dielektrizi- 
tatskonstanten zwischen 2 und etwa 25 enthait, und daB man 
die Plastisolmasse in dem BehalterverschluB durch Erhitzen 
auf dielektrischem Wege mittels Einwirken radiof requenter 
elektrischer Energie zum Zusammenschmelzen bringt und dann 
abkilhlen laBt . 

2 . Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Viny lchloridpolymer ein Poly- 
vinylchlorid ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Weichmacher Butyl-Phthalyl-Butyl- 
glykolat verwendet wird. 
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*J . Verfnhrcn nach Anspruch 1 o^.ir 2, dadurch 

gekennzeichnet, daB als Weichmacher Butylbenzyl- 
phthalat verwendct wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Weichmacher Ethyl-He xyl-j 
Diphenyl-Phosphat .verwendet wird . 1 

6. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennze i chnet, daB als Weichmacher Acetyl- 
Tributy 1-Ci trat verwendet wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch 
gekennzei chnet, daB das Olef inpolymer Polypro- 
pylen ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Olef inpolymer PolySthy- 
len ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- j 
zeichnet, daB als Plas tisolnasse eine Masse aus 100 j 
Teilen Viny lchloridpolymer und 50 bis 80 Teilen Weichmacher 
verwendet wird. 
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The Continental Group, Inc., 
633 Third Avenue, New York 17, N.Y. / USA 



f, Verfahren zum Herstellen von Dichtungen in BehalterverschlCissen 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen von Dich- 
tungen in BehSlterverschltfssen aus Polyolef inharzen . 

Von Augenblick an, in dem im Handel Kunststoffe, insbesondere 
leicht verformbare thermoplast ische Kunstharze, zur VerfUgung 
standen, wurde es allgemeine Praxis, vorschiedene Produkte aus 
diesen Materialien herzustellen , da es sich urn billige Materi- 
alien und niedrige Herstellungskosten handelte. Einige dieser 
Produkte umfassen BehSlterverschlilsse . Es sind daher schon 
vorher BehSlterverschlOsse aus Polyolef inharzen , z.B. Poly- 
athylen und Polypropy len , mit positiv wirksamen Verriegelungs- 
mitteln hergestellt v.orden, z.B. mit Schraubgev/inde oder 
Schnappverschluftelementen oder dgl. Diese vurden in Verbindung 
mit entsprechenden BehSltern eingesetzt, mit denen sie teil- 
weise auch nur durch Reibungssitz in Verbindung standen. Ob- 
wohl diese Kunststof f verschlUsse eine weite Anwendung in dem 
Gebiet der Verpackung gefunden haben, werden sie nach wie vor 
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als nachtoilig empfundcn, v/o es um eine ausreichende Abdichtung 
von Behaltern geht, z.B. bei BchSltern zum Verpacken von FlUssig- 
keiton und feinen Pulvern. Solche Anwendungen erfordern das Ein-j 
setzen eines Abdicht ungsclementes oder einer vorf abrizierten , . 
zusanmengesetzten Auskleidung, wolche eine lecksichere Abdich- | 
tung zwischen dem Verschluft und dem Behalter, auf dem der Ver- | 
schlufi aufgesetzt ist, gewahrleistet . Jedoch wurden Abdicht- 
elcmente nicht allgemein bei KunststoffverschlGssen verwendet, 
da thermoplastische Kunstharze, z.B. Polyolef inharze , aus denen 
die Verschlusse geformt sind, im allgemeinen nicht mit den Ub- 
lichen Verfahren zur Ilerstellung solcher Dichtungen vertrSglich 
sind. Dies beruht darauf , dafc bei den Qblichen und billigen 
Herstellungsverfahren fUr Dichtungen Temperaturen zur Ausformung 
der Dichtung verwendet werden, bei denen die Olef in-Kunststof f- 
verschlusse einerErweichung und Spannungs verminderung und damit 
einer unerwilnschten Verformung unterliegen. Z.B. bei dem be- 
kannten, mit Fliehkraft arbeitenden Einbringungs verfahren zum 
Herstellen von Dichtungen in Verschldssen wird eine Plastisol- 
masse auf Vinylchloridpolymer-Basis in ungehSrtetem, pastenfor- 
migem Zustand mit Hilfe einer oder mehrerer DUsen in Metall- 
deckelschalen eingesprit zt , welche in umgekehrter Form auf 
einem Futter angebracht sind, das bei hoher Geschwindigkeit : 

rotiert. Aufgrund der dabei entstehenden Zent rif ugalkrSf te \ 

j 

nimmt die Plastisolmasse die gewUnschte Verteilung und Form j 
innerhalb des Verschlufcelementes an. Nach der Einbringung und j 
Verteilung wird die Plastisolmasse zum Schmelzen gebracht, indent 
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man die VerschluJischale in einem Ofen bei Tcmperaturcn im Ecreich • 
zwischen 160 und 200°C fur die Dauer von 1/2 bis 5 Kinuten aus- 
backt. Es ist aber auch moglich, die ei ngespritzte Masse in der 
| VerschluBschale mit hciften Schmelzstempeln Oder -platfcen in einor 
Drehtischanordnung zu formen und zusammenzuschmclzen . Aufgrund der 
Tatsache, dafi Polyolef inharze . wie Polyathylen und Polypropylen , 
Erweichungspunkte im Bereich von HO°C bzw. l60°C besitzen, 
: konnen diese Materialien fur Deckel nicht verwcndet werden, bei 
J denen die Dichtung in Form eines Plastisols eingebracht wird. 

i 

I 

! Andere Verfahren, die berilcksichtigt wordcn sind, urn elastomeres 
' Dichtungsmaterial in VerschluBelemente aus Polyolefinen einzu- 
bringen, umfassen HeiBschmelzaufbringungseinrichtungen . Jedoch 
stehen Heifischmelzeinrichtungen far die Auskleidung von Materi- 
alien von gleichfSrmiger Dicke, wie sie fur VerschlUsse der in 
Frage stehenden Art ben5tigt werden, nicht zur Verfilgung. Die 
einzige praktisch anwendbare und brauchbare Einrichtung, urn 
Plastisolmassen mit den fiir Abdichtungen bei FlUssigkeiten oder 
Pulvern notwendigen Toleranzen einzubringen , ist das zuvor be- 
I schriebene und unter Einsatz der Zentrifugalkrafte arbeitende 

j Verfahren. 

I 

i 
t 

j Es ist Aufgabe vorliegender Erfindung, diese Schwierigkeiten zu 
: Uberwinden und ein Verfahren zum Herstellen von Dichtungen in 
! Behalterverschlilssen aus Polyolefinharzen vorzuschlagen, das mit 
! hoher Geschwindigkeit und den fur die Herstellung von Dichtungen 
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erforderlichen Toleranzen auf einfache und billige Weise einge- 
' setzt v;erden kann. ohne die Gefahr, daft die aus Kunststoff be- 

| i 

j stehendcn Verschlusse durch das Einbringen der Dichtung einer 

i i 

i Beeintr/ichtigung, insbesondere einer Verformung, unterliegen. 

I 

: i 

Diese Aufgabe wird er f indungsgem&ft dadurch gelost, daft in den 
Beh&ltei»verschluft in der an sich bekannten Weise eine Plastisol- 
masse eingebracht und im Verschluft in die gewunschoe Form aus- 
geformt wird, daft der Behal terverschluft aus einem auf Radiofre- 
quenzen ohne Erwarmung ansprechenden Polyolef inharz bergestellt 
j und als Plastisol eine Masse verwendet wird, die ein Vinyl- 
j chloridpolymer und einen Weichmacher mit einer Dielektri zit&ts- 
konstanten zwischen etwa 6 und etwa 8 und einer Verlustzahl 
zwischen etwa 2 und etwa 25 enthait, und daft man die Plastisol- 
masse in dem BehSl terverschluft durch Erhitzen auf dielektrischem 
Wege mittels Einwirken radiof requent er elektrischer Energie zum 
Zusammenschmelzen bringt und dann abkuhlen lfiftt ♦ 

i 

Es wurde unerwartet festges tellt , daft man dann, wenn Weichmacher- 
massen mit einer Dielektrizi tStskonstanten in einem bestimmten 

j 

• Bereich und einer bestimmten Verlustzahl in eine Plas tisolmasse 

| auf der Basis von Viny lchloridpolymer eingebracht werden, das 

i 

j Plastisol in einem Polyolef inverschluft einem radiof requenten 
| elektrischen Energiefeld aussetzen kann, wobei uberraschender- 

weise der Polyolef inverschluft nicht verformt oder anderweitig be- 
! eintrachtigt wird,w&hrend das Dicht ungsmaterial in dem Verschluft 
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in exzellenter Qualitat ausgeformt wird. Dieses Ergebnis ist 
besonders iiberraschend , da in der GB-PS 1 196 126 beim Her- 
stellen von Plastisoldichtungen in Hetal lverschliisson angefuhrt j 

t 

ist, dalS man f erromagnetisches oder elektrischleitendes Material | 
in Teilchenform, wie Eisen oder Aluminium, in das Plastisol ein- 
bringen und das ganze in einem rasch wechselnden Kugnetfeld er- 
hitzen konnte. Es zeigt sich jedoch, daft die Teilchen in Mengen 
von bis zu 50 Teilen pro 100 Teilen Harz in der Plc^isolmasse 
bei dem ausgeharteten Dichtungsmaterial zu einem Verlust an 
Nachgiebigkeit fUhren, so dafc die Dichtung steif und starr wird 
und wenig fur Abdichtungszwecke geeignet ist. 

Ganz im Gegenteil behSlt die Dichtung, die nach dem Verfahren 
gomsa der Erfindung hergestellt worden ist, ganz hervorragende 
Dichtungseigenschaften, ohne dafi Form oder VerwendungsmSglich- 
keit des Kunststoffverschlusses in irgendeiner Weise beeintrSch- 
tigt werden. 

Die vorliegende Erfindung ermaglicht es dabei, Polyolef inver- 
schlUsse mit einem Piastisol-Dichtungsmaterial von gleichformiger 
Dichte auszukleiden, und zwar unter Verwendung der (Iblichen, mit 
rotierendem Futter arbeitenden Vorrichtungen . Das Zusanraenschmel- 
zen erfolgt dabei ohne WMrmeverformung oder Verwerfen der Wand- 
teile des Verschlusses . Die Energiekosten werden dabei ganz er- 
■ hoblich vermindert, da nur das Plastisolmaterial durch die Hitze 
aktiviert wird. Die Zeit, die erforderlich ist, urn die plastisol 
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masse zusaimncnzuschmelzen, ist wesentlich verringert und betrSgt 
etwa 30 bis 60 Sckunden. 



Die Verwendung elcktromagnotischer Knergie bei Radiof requenzen 
ist allgensein zum Frhitzen vers chiedcner Materialien bekannt* 
Dies gilt auch im Zusammenhang rnit Materialien, die elektri- 
schoa Strom nur sehr schlecht oder uberhaupt nicht leiten. Die 
lcUternn gehqren zu dor Materialklasse , die man ais dielek- 
• trische Stoffe bezeichnet . Dei' Ileizvorgang wird allgemein als 

i 

dielektrische Erhitzung bezeichnet . FUr die dielektrische Er- 

i 

hitzung werden zwei Bereiche der Radiof requenzen verwendet, 
j namlich Frcquenzen im Bereich von 1 bis 200 MHz - dicse Er- 
hitzung wird allgemein als Hochf requenz- oder Radiof requenzer- 
hitzung bezeichnet - und Frequenzen oberhalb von 69O MHz, die zu 
einer Mikrowellenerhi t zung fiihren. Bei der vorliegenden Erfindung 
werden Radiof requenzen zur dielektrischen Erhitzung und zum Zu- 
sarnmenschmelzen der Plastisolmasse verwendet. 

' Beim dielektrischen Erhitzen wird das zu erhitzende Material 
zwischen zwei Metallplatten oder Elektroden gelegt. Ein mit den 
Flatten verbundener Generator ei zeugt einen Hochf requenzst rom im 
Bereich von 1 bis 200 MHz, der jnnerhalb des Materials und urn das 
Material ein elektrisches Feld erzeugt. Das Material absorbiert 
Energie in einem Mafle , wie dies durch die folgende Gleichung wie- 
dergegeben wird: 

P = 0.555 f E 2 £ tang^ * 10~ 6 . 
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in dieser Gleichung bedeutet P die erzeugte Hitze in Watt pro 
cm 3 (dielektrischer Verlust), f die Frequenz in MHz, E die 
Feldstarke in V/cm, £ die dielektrische Konstante und tangrt 
der Verlusttangens. FUr die meisten Materialien sind dioloktri- ! 
sche Konstante und der Verlusttangens ziemlich konstant Uber j 
dent gesamten dielektrischen Erhitzungsf requenzbereich bei einer 
festen Temperatur. Deshalb ist die Einstellung einer optimalen 
Frequenz nicht erforderlich. Die gewUnschte Erhitzungsgeschwin- 
digkeit wird erhalten durch Auswahl eines Prequenzbereiches und 
einer Spannung, fttr welche eine praktisch brauchbare Einrichtung 
gebaut werden kann und fUr welche ein geeignetes Elektroden- 
system entworfen werden kann. Fiir die dielektrische Erhitzung 
von Plastisolen auf Vinylchloridpolymorbasis mit Weichmachern, 
welche eine Dielektrizitatskonstante im Bereich von etwa 6 bis 
etwa 8 aufweisen, wird gemaB dem Verfahren nach der Erffndung 
eine Frequenz zwischen lO und 50 MHz allgemein eingesetzt, 
wahrend eine Frequenz von 15 bis 35 MHz bevorzugt wird. Jede 
Quelle, welche eine ausreichende Ausgangsleistung von beispiels- 1 
weise 1 bis 15 kW besitzt, kann eingesetzt werden, wobei Aus- 
gangsleistungen im Bereich von 2 bis 5 kW bevorzugt werden. Mit 
solchen Ausgangsleistungen kann das ZusammenEChnelzen der Plasti- 
solmasse gemafi der vorliegenden Erfindung in Zeitbereichen von 
30 Sekunden bis 1 Minute durchgefiihrt werden. 

Die Leichtigkeit, mit der irgendein Material dielektrisch er- 
hitzt werden kann, wird bestimmt durch seine DielektrizitMts- 
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konstante und den Verlust tangens . Das Produkt aus £ x tangO ; 
wird in der Praxis als Verlust faktor bezeichnet . Dieser Faktor 
ist ein bequemer Index zur Aussage tiber die relative Leichtig- 
keit, mit der ein Material erhitzt werden kann . Polyathylen, 
das eine Dielektrizi tStskons tante von 2,35 und einen Verlust- 
faktor von 0,0005 und Propylen, das eine Dielektrizit&tskonstante 
von 2,25 und einen Verlust faktor von 0,00035 aufweist, zeigen 

i 

nur wenig oder gar keine Reaktion auf die dielektrische Erhitzun^. 
Es wurde f estgestellt , dafc Weichmacher mit einem Verlust faktor 
im Bereich von 2 bis 25 eingebracht in ein Vinylchloridpolymer 
nach der vorliegenden Erfindung ein Zusammenschmelzen der sich 

ergebenden Plastisolmasse in weniger als 1 Minute ermSglichen, j 

i 

wenn die Plastisolmasse in Polyolef inverschlOssen eingebracht j 
ist, ohne daft eine Verformwig des Verschlusses f es tzustellen istl 
Polyvinylchlorid hat eine Dielektrizitatskonstante von 3,5 und 
eine Verlustzahl von 0,023 und zeigt daher ebenfalls kein we- 
sentliches Ansprechvermogen auf die dielektrische Erhitzung. 

! 



Der Ausdruck "Polyolef in" , wie er hier verwendet wird, umfafct 
flthy lenpolymere und Copolymere ebenso wie Propy lenpolymere und ■ 
Copolymere. Dazu gehoren beispielsweise Materialien von mittle- 
rer und hoher Dichte auf der Basis von PolySthylen, Polypropylen, 
Kthylen-Propylen-Copolymeren, Kthy len-Buten-Copolymeren , Xthylc n- 
Hexylen-Copolymeren und Polybutylen. j 

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung ist es kritisch, 
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daft das in der Praxis der Erfindung verwendete Polyolef inharz 
nur geringe Feuchtigkeitsaufnahme zeigt, wenn das Material der 
Atir.osphare ausgesetzt ist. Venn das Polyolef inharz nennenswert 
Feuchtigkeit absorbiert, z.B. mehr als 0,1 % Uber die Dauer von 
24 Std., und zwar unter Testbedingungen entsprechend den Test- 
bestimmungen ASTM-D570, wird das Harz empfindlich gegen die 
dielektrische Erhitzung und verliert aufccrdom seinen Wert als 
Verschluftmaterial im Rahmen der vorliegenden Erfindung. Im 
allgemeinen zeigen Polyolefine sowie PolySthylen und Polypropy- 
len eine Feuchtigkeitsaufnahme von 0,01 bis 0,03 % gemSB den 
obengenannten Testbedingungen. 

Das Polyolefinharz zur Herstellung von VerschlUssen kann be- 
stimmte elektrisch nichtleitende Materialien aufweisen, z.B. 
Talkum, Glimmer, Ton und TiOg, urn das opake Aussehen und die 
physikalischen Eigenschaf ten des Verschluftmaterials zu ver- 
bessern. 

Die auf Vinylchloridpolymer basierenden Plastisolmassen, die im 
Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung verwendet werden, 
sind semiflttssige Pasten, welche einen normalerweise flussigen 
Weichmacher und ein Vinylchloridpolymerharz umfassen, welches 
zusarnmen mit dem Weichmacher bei einer Tcmperatur unter der 
Schmelztemperatur der Harz- und Weichmacherkomponenten eine 
Paste bildet. Wenn die Kischung erhitzt wird, unterliegt die 
Plastisolmasse, welche ursprUnglich opak und pastenformig ist, 
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einer Roihe von physikalischen VerJinderungon . Kit zunehmender 
Tcrnperatur nimmt die Zugfestigkeit des Plastisols zu, wShrend es 

i i 

j glei ch/.eitig sein opnkcs Ausschcn allmahlich verliert. Der Punkt,' 

' an dcm das Plastisol einen sproden, brockeligen Film bildet, wird 
I " i 

allECinein als Gelierungspunkt bezeichnet. Der Punkt, bei dem das ! 

i 
i 

opake Aussehcn verloren wird, wird allgemein als die Temperatur 
des Klarschmelzpunktcs bezeichnet. Bei Temperaturen von 160° bis 
! 200° erreicht das Plastisol seine maximale Zugf es tigkeit , LSngungj 
und Klarsichtigkeit . In der Praxis der vorliegenden Erfindung 
wird bevorzugt, daft die Plas t i solmasse einen mOglichst niedrigen 
Gelierungspunkt und einen moglichst niedrigen Klarschmelzpunkt 
aufweist. Mischungen von Weichmachern mit Dielektrizit&tskonstan- 
ten zwischen etwa 6 bis etwa 8 und Verlust zahlen zwischen etwa 2 
und 25 und Vinylchloridpolymere init einem relativen ViskositSts- 
bereich zwischen 1,80 und 2 ,60,gemessen in Ubereinst immung mit 
den Mefcbedingungen ASTM D-12^3-60 (Methode A) Oder einer Durch- 
schnittszahl fUr das Molekulargewicht von ^5.000 bis 75.000, 
zeigten Gelierungspunkte im Bereich von 75° bis 85°C und Klar- 
schmelzpunkte im Bereich von 95°C bis 150°C. Diese Massen sind 
im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung bevorzugt . 

Vinylchloridpolymerharze , die im Zusammenhang mit der vorliegen- j 
den Erfindung einsetzbar sind, umfassen Homopolymere , z.B. Poly- 
] vinylchlorid , ebenso wie Copolymere mit einer kleineren Menge von 
j copolymerisierbarem £ thy lenungesatt igtem Nonmonomer. Im allgemei- 
! nen wird der copolymerisierbare Konomer in einer Menge von 20 % 
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oder weniger und vorzugsweise von 10 % Oder wcniger, z.B. 5 %, 
verwendet. Als Beispielevon copolymerisierbaren Katerialien 
kSnnen genannt werden : Vinylacetat, Vinylidenchlorid , Aei-ylo- j 
nitril, TrichloroMthyl , Maleinanhydrid und Diathylmaleat . Poly- j 
vinylchlorid ist das Vinylchloridpolymerharz , das im Zusammenhang 
mit der vorliegenden Erfindung bevorzugt wird. 

Weichmachermassen mit DielektrizitStskonstanten im Bereich von 
etwa 6 bis etwa 8 und Verlustzahlen im Bereich von etwa 2 bis 
etwa 25 sind bekannt. Es wird hierzu beispielsweise auf den 
Artikel in "Dielectric Constants of Plasticizers As Predictors 
of Compatibility with Polyvinyl Chloride" in der Zeitschrift 
Polymer Engineering and Science, Oktober 1967, Seiten 293-309 
verwiesen. In diesem Aufsatz sind Ub*r 100 Weichmacher fUr Poly- 
vinylchlorid aufgefuhrt sowie deren DielektrizitStskonstanten 
und Verlustfaktoren. Weichmacher, die besonders ftir das Verfahren 
nach der Erfindung geeignet sind, sind in der nachfolgenden Liste 
aufgeftthrt : 

Weichmacher: Dielektrizitats- Verlust- 

konstante zahl 
( lKc) ( felKc) 



Jtthyl-Hexyl-Diphenyl-Phosphat 7,52 25,20 

Butyl-Phthalyl-Butyl-Glycolat 6,86 11,10 

Butyl-Benzyl-Phthalat 6,15 8 > 1, 5 

Acetyl-Tributyl-Citrat 6,05 1>95 

Dipropylen-Glycol-Dibenzoat 7,52 12,10 

DiSthylen-Glycol-Dibenzoat 7,16 12, 10 

Tricresyl-Phosphat 7,25 ^ 7,03 

Dibutyl-Phthalat 6 » 1 ' 5 5,1,5 
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Beim Herstellen der Plast isolmasse , welche fUr Dichtungen fUr 
Verschliisse gemaft der Erfindung geeignet sind, wurde fes tges tellt , 
daft fur jcweils 100 Teile des Viny lchloridpoly nerharzcs *40 bis 
100 Teile des Wei chmachers allgemein verwendet v;erden konncn und 
daft 50 bis 80 Teile des Weichmachers bevorzugt sind. Andere Ma- 
terialien, wie Farbstoffe, Schmienni ttel und Stabilisatoren, 
konnen beim Herstellen der Plas tisolmasse bei dem Verfahren der 
Erfindung eingesetzt werden. Im allgemeinen werden die Pigmente 
in die Plas tisolmasse in einer Konzent ration von 1 bis 3 Teilen 
pro 100 Teilen der Vinylchloridpolymerharzmasse eingebracht. Das 
Schmiermit tel wird im Verhaltnis von 1 bis 10 Teilen pro 100 
Teilen Harz und der Stabilisator im Verh&ltnis von 1 bis 2 pro 
100 Teilen eingebracht. 

Als Pigmente konnen bei dem Plastisol nach der Erfindung Kohlen- 
schwarz, Titandioxid und Zinkoxid verwendet werden. Die Pigmente 
werden in die Plas tisolmasse beziiglich der opaken Beschaf fenheit 
und der Farbe eingebracht. 



Schmiermittel werden normalerweise in die Plast i solmassen einge- 
bracht, um bei mit der Masse ausgekleideten Drehverschltlssen , die 

r 

also AnsStze oder Gewindeteile aufweisen, um geSffnet werden zu 
konnen, geeignete Drehmomentwerte zu verleihen. Geeignete Schmier 
mittel umfassen FettsSuren, wie Stearin- oder Olsfiure, Fetts&ure- 
amide, Silikondle, wie Dime thylpoly siloxan und Me thylwasserstof f- 
polysiloxan sowie Parraf f inwachse . 
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Stabilisatoren werden in die Plastisolmasse eingebracht, urn den j 
Widerstand des Plastisols gegeniiber zerstSrenden Wirkun G en von j 
Licht, Saucrstoff und Hitze zu erhohen. Geeignete Stabilisatoren 
sind sog. SSureakzeptoren, welche geeignet sind, mit jedcm Hydro- 
gcnchlorid zu reagieren und dieses zu neutralisieren , welches von 
den Vinylchloridpolymerharzen wShrcnd des f.chmelzens abgespaltet 
werden kann. Beispiele fUr Stabilisatoren, die angewendet werden 
konnen, sind epoxydierte Ble , z.B. Sojabolmen- oder Leinsamen51, 
Kalziumstearate, Zinkstearate , Magnes i urns tear ate , Aluminium- 
stearate, Kalziumricinoleate , Zinkricinoleate , Kalziumlaurate , 
Dibutylzinndilaurate und andere FcttsSurcseifen dieser Metalle. 

Die Plastisolmassen nach der vorliegenden Erfindung werden durch 
einfaches Mischen der Bestandteile in den gewtinschten Anteilen 
hergeste lit/. 

Wenn gewUnscht, kbnnen auch geschSumte Auskleidungen mit dem Ver 
fahren nach der Erf indun g hergestellt werden, indem chemische 
Blasmittel in die Plastisolmasse eingebracht werden. 

Die chemischen Blasmittel, die in die Plastisolmasse nach der 
Erfindung eingebracht werden kSnnten, sollten Zerf alltemperaturen 
oberhalb der Gelierpunkttemperatur der Vinylplastisole aufweisen. 
Ein Blasmittel, das eine Zerf alltemperatur oberhalb der Gelie- 
rungstemperatur des Plastisols und innerhalb eines Temperatur- 
bereiches von 100° bis 150°C besitzt, wird bevorzugt . Typische 
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Blaumittcl, die angewendet v:orden konnon, sind stickstof fabgeben- 
de Kittel, z.B. p,p f -oxybis (Benzensulfonylhydrazid) sowie NjN 1 - 
Di me thy 1-N ,N 1 -Dini t rose tcrophthal amid . Die Blasmittel werden in 
die Plas t isolmasse in Kengen im Eereich von 0,5 bis 15 Teilen 

! 

des Blasmittels pro 100 Teilen des Vi ny lchloridpolymerharzes 
eingcbracht. Kcngen von 0,5 bis 3 Teilen pro 100 Teilen Harz 

i 

S werden als besonders wertvoll angesehen. 

j Nachfolgend wird die Erfindung an einem Beispiel nSher erlSutert. 

i 

Beispiel 

Eine Reihe von Plast isolmassen auf der Basis von Vinylohlorid- 
polymer wurden mit einem Gehalt an V/eichmacher mit variierenden 
Dielektrizi tatskons tanten und Verlustzahlen in folgenden Mischun- 
gen hergestellt: 

Komponenten 

Poly vinylch lor idharz 
in Emulsionsform 

Poly vinyl chloridharz 
| in Suspensionsf orm 

j Weichmacher 

J Zinkstearat 

» 

! Das Poly vinylohlorid in Emulsionsform wurde hergestellt aus fein- 
vortoilten, spriihgetrockneten Teilchen mit einer Durchschnitts- 

I teilchengroBe von *4 Mikron, einem Molekulargewicht von 75.000 und 

einer Schuttdichte von 0,27 g pro cm'. Das Poly vinylohlorid in 

Suspensionsform hatte eine durchschnittliche TeilchengroUe von 

i 
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30 Mikron und eine Dichte von 0,61 g pro cm 3 sowie ein Molekular-, 
gewicht von 55.000. ! 

Die Mischung aus Poly vinylchlorid und Weichmacher besaB Gelie- 
rungspunkte im Bereich von 79° bis 80°C und Klarschmelzpunkte j 
von 100° bis 110°C. Die Gelierungspunkte und die Klarschmelz- 
punkte wurden bestimmt unter Verwendung einer Methode, bei der 
Streifen von 6 mm Breite und einer Dicke von 0,38 nm des Plasti- 
sols auf eine nach einem Gradienten vorerhitzte Platte von 50 
bis 260°C aufgebracht wurde. Man lieB 2 Minuten verstreichen , um 
das Schmelzen eintreten zu lassen. Nahe dem Ende der 2-Minuten- 
Periode wurde die Anzeige der Gradientenplatte iiber die Verbin- 
dung der transparenten und opaken Bereiche des Plastisolstrei- 
fens gebracht und die Temperatur des Klarschmelzpunktes aufge- 
zeigt. Nach 2 Minuten wurde das heiBe Ende des Plastisolstrei- 
fens unter einem Winkel von 90° gegenOber der Platte angehoben 
und der Streifen ausgehend von dem heiBen zum kalten Ende hin 
kontinuierlich bis zum Bruch des Streifens bewegt. Der Gradienten 
plattenanzeiger wurde ilber die Bruchstelle gelegt und die Tempe- 
ratur des Gelierungspunktes auf gezeichnet . Jede Plastisolmasse 
wurde dreifach (in drei parallelen Versuchen) verwendet. 



Verschlilsse von 28 mm Durchmesser mit einem herabhSngenden 
Schttrzenabschnitt von 6,35 mm Lange wurden durch Injektionsformen 
aus Polypropylen hergestellt. Es wurden dann 0,25 g der entlilfte- 
ten Plastisolmasse in der eingangs beschriebenen und Zentrifugal- 
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1 krafte ausnutzenden Weise in das Inncre des Verschlusses in ciner 

j 

Dicko von 0,38 irrni eingebracht. Die Plas t isolmassen wurden dann 
erhitzt und zusaii.mengcschmolzen , indem sie zwischen die Elektro- : 
den einer ublichen dielekt rischen Heizeinrichtung gebracht wurden. 
Die Elektrodon der F.inheiten hatten einen Abstand von etwa 25 rom.j 
; Die Einheit arbeitete bei einer Frequenz von 27,12 MHz und hatte 
| eine Ausgangsleistung von 12 kW. Die Zeit bis zur Erreichung des 
: Klarschmelzpunktes betrug 0,5 bis 1 Minute. 

Nach dem Schmelzen des Plastisols in dem Verschluft liefc man. die 
Anordnung abkUhlen, worauf die Dichtung auf kommerzie lie Ver- 
wendbarkeit untersucht wurde. 

Wenn die Dichtung eine Nachgiebigkei t und gute elastische oder 
Federungskraf te zeigte, welche an die Eigenschaf ten von Dich- 
tungsmaterialien heranreichten , die in der gleichen Weise in 
Metalldeckel eingebracht und durch heifte Stempel und/oder andere 
Schmelztechniken zusammengeschmolzen worden waren, wurden die 
Eigenschaf ten und Verwendbarkeit der Dichtungen als ausgezeich- 
net angegeben. Wenn das Dichtungsmateri al eine gewisse Elastizi- 
tSt, aber kein ausreichendes RUckf ederungs vermSgen zeigte, wurde 
das Material als einigermafcen brauchbar bezeichnet. Wenn die 
Dichtung keine Nachgiebigkeit und keine ElastizitSt zeigte, 
wurdesie als schlecht bezeichnet. Urn far den Handel eingesetzt 
zu werden, mufcten die Dichtungen bei diesem Test in die Gruppe 
"ausgezeichnet verwendbar " gel an gen . 
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Die Abdichtungseigenschafteb und chcmischen Wideratandseicon- 
schaften der mit der Auskleidung versehenen Verschldsse wurden 
dadurch festgcstellt, daR Glasflaschon mit einem Fiilluncsver- 
mogen von 226 g mit A thylenglycol , Kethylalkohol und Hincral- 
geist gefilllt und dann der mit der Dichtung ausgekleidete Ver- 
schlufc auf das offene Ende zum Abdichten des BehMlters aufge- 
schraubt wurde . Die Behalter wurden dann mit ihrer Oberseite 
nach unten filr 720 Std. aufbewahrt und auf das Eintreten von 
Leeks oder auf chemische Widerstandseigenschaf ten untersucht . 

Die Ergebnisse der BestSndigkeit der Dichtung, der Lecksicher- 
heit und des chemischen Widerstandes sind in Tabellen I und II 
aufgefUhrt. Zum Zwecke des Vergleiches wurden Weichmacher mit 
Dielektrizitatskonstanten und Verlustf aktoren auBerhalb des Be- 
reiches nach der vorliegenden Erfindung in die Plastisolmassen 
eingesetzt. Die Ergebnisse dieser Vergleichsteste wurden durch 
das Symbol "C" in der Tabelle herausgestellt . 

Tabelle 1 
Besta ndiKkeit der Dichtung 

Trst Weiphmacher Dielekiri- Ver- Gclie- Klar- Zeit bis zum Kinordnung 
Nr> zitats- lust- rungs- schtnelz- Rrreichen ties rler Dichtung 
Konstante zahl punkt punkt Klarschmclz- 
^ IKc J.l Kc ^ !°C punk teg i_. Kin ._ 

1. ALhyl -Hoxyl- 7,52 ?5,2 78° 115° 0,5 ausgczcichn.-t 

Di ijh'.nyl- 
n.osphat (rllDP) 

?. Bulyl-l'ht.halyl-6,86 11,10 79° 110° 0,5 autigezcichnet 

BuLyl-Glycol at 
(lil'BG) 

3. Butyl--n.--nx.yl- 6,145 8.U5 80° 100° 0,5 ausgczriichn.-t 

Ph thai at (HBP) 
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Test 

Nr. 



, C 3 



V.'ei iMi- .nrher D i <?1 <kt.ri- Vt_-r- Gt 3 lie 
z j Lat.s- 
konsl^nte 
C IKc 



Klai — Zcit Lis zum 
lust- nin^s- schmelz- Erreichen <lcs 
zahl punkt punkt Kl&rschnielz- 



A.-etyl- 6,05 

Tributyl- 

C it. rat (ATBC) 

Di-2-Xthyl- 5,20 
K. xyl-Phthalat 
(OOP) 

Di-2~Athyl- *4,13 

Hoxyl-Adipat 

(DOA) 

Di-2-Athyl- 3,88 

Hexyl-Sebazat 

(DOS) 



i_l.Kc _ r C 

1,95 100° 

0,587 103° 

0,195 117° 

0,0(1 138° 



^ho c 



137* 



168' 



p\ ink Los i . Min . 
1 ,00 

1,25 

1,50 

72,0 



Kinoi'ilnung 
der Dichtung 



ausgezeichnet 



ziemlich 
brauchbar 

ziemlich 
brauchbar 

unbrauchbar 



Weichmacher Losungsmittel 



Tabelle II 
Chemischer Widerstand 



Auslecken 



% flnderung 
in Gewicht 



% ftnderung 
in Volurnen 



% Knderung 
in Harte 



1. 


EH DP 


Athylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 
nein 


- 2,9^ 

- 5,97 
3,25 


- 3,U2 

- U,56 
5,37 


0 
0 
0 


2. 


BPBG 


ftthylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 
nein 


- 2,17 

- 3,0U 
1,73 


- 2,5** 

- 2,12 
2,U8 


0 
0 
0 


3. 


BBP 


Athylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 
nein 


- 1,03 

- 2,13 
2,06 


- 1,19 

- 1,7U 
2,75 


0 
0 
0 


k. 

! 


ATBC 


ftthylenglycol 
Losungsbenz i n 
Methylalkohol 


nein 
nein 
nein 


- 1,85 

- 3,50 
3,07 


- 2,30 

- 1,63 

72 


0 
0 
0 




D0P 


Kthylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 


0,70 
- 18,37 
2,52 


0,57 
- 19,57 
3,U9 


U,00 
33,33 
0 


s 


DOA 


Athylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 


2,13 
- 17,^9 
2,90 


2,11 
- 19,20 
3,21 


0 

38,89 
2,78 


c 6 


DOS 


Athylenglycol 
Losungsbenzin 
Methylalkohol 


nein 
nein 


2,69 
- 13,59 
1,69 


2,51 
- 16,83 
1,58 


0 

32,00 
0 
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Unter Bczugnahme auf die Tabcllen wird sofort deutlich, daft die J 
i ! 
' dielektrisch geschmolzenen und durch Zentrif ugalkraf t hergestell- \ 

' ten Dichtungen aus Plastisolen, welche Weichmacher innerhalb des 

' Bereiches nach der Erfindung enthalten , (Tcst-Nr . l-*4 ) wesentlich 

uberlegenere BestSndigkeiten und chemische Widerstandseigenschaf - ; 

ten zeigen, insbesondcre im Vergleich nit auf dielektrischem Wege 

geschmolzenen Dichtungen, die aus Plastisolen hergestellt sind, 

deren Weichmacher aufcerhalb des Bereiches der Erfindung liegen. 

! 

i 
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